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Abstract of DE3433336 

After the removal of water and volatile constituents, the spent oil is subjected to an alkali treatment and, if 
necessary after separating off a gas oil fraction, distilled. In this distillation, pure oil is separated off as 
distillate in one step from a tar firaction which contains the impurities. 
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(g) Verfahren und Vorrichtung zur Wiederaufbereitung von Altol 

Das Altai wird nach Entfernen von Wasser und fluchtigen 
Bestandteilen einer Alkalibehandlung unterworfen und, 
gegebenenf alls nach AbtrennungeinerGasolfraktion.destil- 
liert. Bel dieser Destination wIrd in einem Schritt reines Dials 
Destillat von einer die Verunreinlgungen enthaltenden Teer- 
f raktion abgefrenVit 
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Patentanspriiche 



1. Verfahren zur Wiederaufbereitung von Altol durch 

Alkalibehandlung, Entfernen von Wasser und von leicht- 

flvichtigen BestandteiLlen, Abtrennen einer Teerfrak- 

tion und Destillieren des gereiriigten Oels, dadurch 

X 

gekennzeichnetr dass man das AltQl nach dem Entfer- 

. nen von Wasser und von leichtf luchtigen Bestandteilen^ 

und vor dem Abtrennen der Teerfraktion mit Alkali be-- 

handelti'und die Teerfraktion beim Destillieren des 

• 'Oels abtrennt. ;i 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 
dass man mit wassrigem, vorzugsweise gelostem. Alkali 
behandelt. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 Oder 2, dadurch gekennzeich- 
net, dass man mit einem Alkalimetallhydroxid, -bicar- 
bonat Oder -carbonat behandelt. 

4. Verfahren nach einem der vorangehenden Anspriiche, da- 
durch gekennzeichnet , dass man bei einer Tempera tur 
von 180 bis 300^C, vorzugsweise 230 bis 260^C, mit 
Alkali behandelt. 

J5. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis A, dadurch 
gekennzeichnet, dass^man gleichzeitig mit der Alkali- 
behandlung eine Gasolf raktion abdestilliert. 

6» Verfahren nach einem der vorangehenden Anspriiche, da- 
durch gekennzeichnet, dass man nach der Alkalibehand- 
lung eine Gas61f raktion abdestilliert. 
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Verfahren n^ch einem der vorangehenden Anspriiche, 
dadurch gekennzeichnet, dass man das Abtrennen deir 
Teerfraktion und die Destination des Oels in dvinner 
Schicht und unter Vakuum vornimmt. 

8- Verfahren nach einem der vorangehenden Anspriiche, 

dadurch gekennzeichnet, dass man die beim Destillieren 
des Oels entstehenden Oeldampfe mit Wasserdampf behan- 
delt. 

9. Verfahren nach einem der vorangehenden Ansprviche, 

dadurch gekennzeichnet, dass man beim Destillieren des 
Oels mitgerissene^ fliissige Telle vor der Kondensation 
abscheidet* 

10. Verfahren nach einem der vorangehenden Anspriiche, 
dadurch gekennzeichnet, dass man beim Destillieren 
das Oel in zwei Stufen kondensiert. 

11. Verfahren nach einem der vorangehenden Anspruche, 
dadurch gekennzeichnet, dass. man in Mischkondensatoren 
kondensiert • 

12. Verfahren nach einem der vorangehenden Anspruche, 
dadurch gekennzeichnet, dass man die Oeldampfe beim 
Destillieren des Oels bei Temperaturen von etwa 10 C 

-unterhalb der Siede temper a tur der zu gewinnenden Frak- 
tion kondensiert. 

13. Vorrichtung zum Fraktionieren von Oel und olahnlichen 
S toff en, insbesondere von Altol, mi t^ einem Verdampfer 
und einem Kondensator fur die Oeldestillation, dadurch 
gekennzeichnet, dass sie mindestens zwei aufeinander- 
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folgende Kpndensatoren {15, 17) aufweist. 

14. Vorrichtung naoh-Anspruch 13, dadurch gekennzeichnet, 
dass der Verdampfer ein Dunnschichtverdampfer (11) 
ist* .. - 

5 . / • 

15. Vorrichtung nach Anspruch 13 Oder 14, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass dem Verdampfer ftir die Oeldestillaliion"" - 

' ein Zwangs-Umlaufverdampf er f iir die Gasoldestillation 
vorgeschaltet ist. 

Vorrichtung nach einem der Anspruche 13 bis 15, dadurch 
gekennzeichnet, dass zwischen dem Verdampfer (11) und 
dem ersten Kondensator (15) ein Flussigkeitsabscheider 
(14) angeordnet ist. 

Vorrichtung nach einem der Anspruche 13 bis 16, dadurch 
gekennzeichnet, dass die Kondensatoren (15,17) ^Is 
Mischkondensatoren ausgebildet sind, 

20 18. Vorrichtung nach einem der Anspruche 13 bis 17, dadurch 
gekennzeichnet, dass im Anschluss an den letzten Kon- 
densator (17) eine Kiihlfalle (19) vorgesehen ist. 

19. Vorrichtung nach einem der Anspruche 13 bis 18, dadurch 
25 . gekennzeichnet, dass der Flussigkeitsabscheider (14) 
eine Wasser- Oder Dampf zuleitung aufweist. 
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Verfahren und. Vorrichtung zur Wiederaufbereitung 
von Altol 



Die Erfindung betrif ft ein Verfahren zur Wiederaufbereitung 
von Alt51 gemass dein_Dberbegrif f von Anspruch 1 und eine n 
Vorrichtung zum Fraktionieren von Oel und olahnlichen Ma- 
terialien, insbesondere Altol. 

5 

Der Wiederaufbereitung von AltSl, insbesondere Schmi'erSl , 
koimtit eine standig zunehmende, wirtschaftliche und oko- 
logische Bedeutung zu. Es wurden bereits gntsprechend 
viele und grosse Anstrengungen untef noramen, urn befriedi- 

10 gende Verfahren zur Wiederaufbereitung von Altol zu ent- 
wickeln. Ein solches Verfahren muss beziiglich Oekologie, 
Wirtschaftlichkeit und Qualitat des wiederauf bereiteten 
Oels befriedigen. Dabei miissen die mit dem Altol eine 
stabile Suspension bildenden Feststoffe abgetrennt und ge- 

15 loste Verunreinigungen entfernt werden. 

Die bekannten Verfahren beinhalten immer mehrere Destil- 
lationsschritte bis zur Gewinnung des gereinigten Oels, 
die immer mit weiteren Behandlungsschritten, wie Saurezu- 

20 gabe, Koagulation, Adsorption und Filtration und gegebenen- 
falls Behandlung mit metallischem Natrium Oder Natrium- 
hydrid zur Enthalogenierung verbunden sind, Diese Arbeits- 
weisen sind apparativ und bezUglich Energieverbrauch auf- 
wendig und entweder mit voluminosen, Skologisch belasten- 

25 den RUckstSnden und/oder mit der Verwendung hochreaktiver , 
besondere Vorsichtsmassnahmen erfordemden Chemikalien 
verbunden. 
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Urn die Verwendung hochreaktiver Chemikalien und die Ent- 

stehung voluminoser Riickstande zu vermeiden, schlagt die 

DE-OS 30 42 094 ein Verfahren vor, bei dem Altol nach 

Durchlaufen eines Sedimentationsbeckens, in dem grobe Ver- 

5 unreinigungen und ein Teil des vorhandenen Wassers abge- 

schieden werden, zur Entfernung von saueren Oelkomponenten 

und Additivresten bei 120 'bis" ISO^C mit Alkalilauge behan- 

delt, in einer ersten Diinnschichtdestillation von weite- 

rem Wasser und von 'iliichtigen Komponenten befreit, in einer 
10 zweiten Diinnschichtdestillation die Suspension zerstort 

und das erhaltene Kondensat^ welches noch mitgeschleppte 

feste suspendierte Telle enthSlt, einer dritten Dunnschicht- 

destillation der eigentlichen. Wiederraf f ination zur Gewin- 

nung des gereinigten Oels zugefUhrt wird. Dieses bekannte 

15 . Verfahren erfordert nach ZerstSrung der Suspension durch 

Destination einen weiteren Destillationsschritt zur Gewin- 
nung eines gereinigten Produktes, was sowohl apparativ als 
auch von der Energiebilanz her sehr aufwendig ist. Ausser- 
dem vermag das gewonnene gereinigte Oel bezuglich Reinheit, 

20 insbesondere bezuglich Geruch und Farbe, nicht veil zu be~ 
friedigen, so dass seiner Verwendung Grenzen gesetzt sind. 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es daher, ein Ver- 
fahren der oben genannten Art vorzuschlagen, das wirt- 
25 schaftlich in der Ausfuhrung ist und ein einwandf reies 
regeneriertes Oel als Produkt liefert. 

Die gestellte Aufgabe wird erf indungsgemass durch die Merk- 
male des kennzeichnenden Tells des Anspruches 1 gelost. 

30 

Durch die erf indungsgemaLsse Reihenfolge der Verfahrens- 
schritte, d.h. durch die Alkalibehandlung des bereits ge- 
trockneten und von lelchtflUchtigen Bestandteilen befrei- 
ten Altais, wird die stabile Suspension, die auch geloste 
.^^ und/oder emulgierte Verunreinigungen enthalt, in einen 
labllen Zustand tlbergefilhrtr so dass die suspendier ten 
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Feststoffe bei der Destination des gereinigten Oels voll- 
stSndig abgetrennt werden und somit ein einziger Schrltt 
zur voilstSndigen Trennung der suspendierten Feststoffe 
und zur Gewinnung eines einwandf reien regenerierten Oels 
geniigt. 

Es wird angenoiranen, dass die Alkalibehandlung, zusStzlich 
zur Neutralisat ion sauere r Komponenten und gegebenenfalTs 
Verseifung verseifbarer Verunreinigungen, gleichzeitig 
infolge der vorherigen Entfernung der als eine Art Schutz- 
kolloid wirksamen fluchtigenBestand telle, eine Aenderung 
im Grenzf lachenbereich der suspendierten Teilchen herbei- 
fuhrt. Diese Aenderung erlaubt das Abscheiden der suspen- 
dierten Telle gleichzeitig mit dera Abdestillieren des von 
festen Teilchen bereits hier voLlstandig befreiten Suspen- 
sionsmediums Gel, wodurch auch die gelosten, z.B. verseif- 
ten, Verunreinigungen in der Teerfraktion zuriickbleiben. 
Mit anderen Worten exnnoglicht die erf indungsgemasse, auf 
die Entfernung von Wasser und f luchtigen Bestandteilen 
folgende, Alkalibehandlung das Abtrennen von festen und 
gelosten Verunreinigungen und die Gewinnung eines einwand- 
freien Oels in einem einzigen Destillationsschritt ohne der 
• Enddestallation vorhergehende getrennte Suspensionszerstorung* 

Die Alkalibehandlung wird .im allgemeinen bei 180 bis 300^0,. 
vorzugsweise 230 bis 260°Cr in einem geschlossenen Reak- 
tor mit wassrigem Alkali durchgef iihrt. HShere Behandlungs- 
-temperaturen innerhalb des genannten Bereiches ergeben 
im allgemeinen eine kleinere SSurezahl und* einen niedri- 
geren Chloridgehalt im gereinigten Gel. Als Alkalien wer- 
den die wasserloslichen Alkalimetallhydroxide , -bicarbonate 
-carbonate und -alkoholate bevorzugt, obwohl auch nicht- 
losliche und schwachlosliche Verbindungen von Erdalkalien 
verwendet werden konnen. 
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Die^-Alkalibehandlung kann auch gleichzeitig mit der Gas- 
oldestillation erfolgen, z.B. durch Alkali zugabe vor der 
Zirkulationspumpe eines Zwangsumlaufverdampf ers fur die 
Gaboldestillation . 

Nach der Alkalibehandlung wird das Altdl vorzugsweise 
einer Gasoldestillationsstuf e zugefiihrt und gelangt dann 
im allgemeinen iiber ein Entspannungsventil in einen Ver- 
darapfer, vorzugsweise Diinnschichtverdampfer , wie Fall- 
oder Steigf ilmverdampfer , der im Gleich- oder Gegenstrom- 
betrieb arbeitet, aus dem ein pech- oder teerartiger Ruck- 
stand, enthaltend die im Altol suspendierten Teilchen und 
weitere von diesen Teilchen mitgerisse und/oder nicht 
destillierbare Verunreinigungen, abgezogen wird, Dieser 
Ruckstand kann als Teerersatz, z.B. im Strassenbau, ver- 
wendet werdeh. 

Der die reinen Oeldampfe und leichtf liichtige Bestandteile 
enthaltende Brtiden wird zur Abscheidung von gegebenenf alls 
mitgefuhrten flussigen Teilen einem Flussigkeitsabscheider 
zugefiihrt, wo er gleichzeitig mit Stripp- oder Streich- 
dampf Oder flussigem Wasser, das bei den gegebenen Tem- 
pera turen sofort verdampft, behandelt werden kann. Durch 
die Dampfbehandlung wird sowohl die Frabe des regenerier- 
ten Oels verbessert als auch Substanzen, die eine Ge- 
ruchsbeiastigung verursachen, entfernt. Interessanterweise 
is t nach der Dampfbehandlung auch der Phosphorgehalt des 
gereinigten Oels vermindert. Es wird vermutet, dass dieses 
unerwartete Ergebnis mit Trockendampf durch die vorange- 
hende Alkalibehandlung ermdglicht wird. Ausser den bekann- 
ten Einrichtungen fur die FlUssigkeitsabscheidung kann 
auch ein entsprechend ausgestalteter Abschnltt der BrUden- 
leitung dlese Funktion Qbernehmen. 
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Die reinen Oeldampfe werden nach der Dampf behandlung vor- 

zugsweise stufenweise kondensiert, wobei als erste die 

hochstsiedende Fraktion und in jeder weiteren Stufe eine . 

iininer niedriger siedende Fraktion erhalten wird. Die 

stufenweise Kondensation stellt eine Umkehrung der frak- 
5 tionierten Destination darv'bei der die Trennung der Frak- 

tionen durch mehrere auf einanderfolgende Kondensations- 

schritte anstelle mehrerer aufeinanderfolgender Ver- 

daitipfungsschritte erfolgt. Die fraktionierte Kondensation 

ist gegeniiber der fraktionierten Destination nicht' nur 

10 energiesparender, sondern hat, wenn sie bei hohen Tempe- 

raturen ausgefiihrt wird, den zusStzlichen grossen Vorteil, 
dass niedrigsiedende Verunreinigungen nicht mit der nied- 
rigsiedenden Oelfraktion kondensieren und letztere verun- 
reinigen kSnnen, sondern nach der Kondensation der niedrig 

15 siedenden Oelfraktion getrennt in einer Kiihlfalle aufge- 
fangen werden konnen. 

- Die Erfindung wird nun anhand der Figur veranschaulicht , 
die schematisch eine Apparatur fiir die Durchfuhrung des er- 
20 f indungsgemassen Verfahrens zeigt. 

Homogenisiertes und von groben Verunreinigungen befreites 
Altol wird eineiti Umlaufverdampf er 1 zugefuhrt, wo es von 
Wasser und leichtf liichtigen Bestandteilen, d-h. Benzin und 

25 Losungsmitteln, befreit wird. Der Umlaufverdampf er 1 arbeitet 
bei Normaldruck oder leichtem Unterdruck und die Produkten- 
temperatur betragt am Verd.ampferaustritt 2 140 bis 180*^C, 
was einem Restwassergehalt von <0,1% entspricht. 
Letzterer ist fur die nachfolgende Alkalibehandlung vor- 

30 teilhaftr da bei niedrigerem Wassergehalt weniger Schaum- 
bildung beobachtet wird. Die Dampf q werden aus dem Ver- 
dampferaustritt 2 einer Trennkolonne 3 zugefiihrt, wo sie in 
Fraktionen mit unterschiedlichem Siedebereich aufgetrennt 
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warden. Das Destillat 5 kann riach dem Kondensator 4 

in einem Dekantiergef ass in eine schwere wassrige und eine 

leichte organische -Phase getreimt werden. 

Das von Wasser und leichtf luchtigen Bestandteilen befreite 
AltSl .wird einem. beheizten Reaktor 6 zugeieitet, wo* es 
^bei einer Temperatur von 180 bis iOO^C, vorzugsweise 230 
bis 260^C , aus einem Vorratsbehalter 7 mit Alkali, z.B. 
50% NaOH, versetzt wird. In Abhangigkeit von der Qualitat 
des Altols und auf letzteres bezogen, werden 0,2 bis 5% 
NaOH (trocken) verwendet. Das Aufheizen des Altols auf die 
Reaktionstemperatur kann in einem vorgeschalteten Wairmeaus- 
tauscher durch bereits. behandeltes Altol oder im Reaktor 
6 selber erfolgen. Die Verweilzeit im Reaktor 6 betragt 
etwa 1 bis 5 Minuten. 

Das mit Alkali behandelte Altol gelangt aus dem Reaktor 6 

in einen weiteren Umlaufverdampf er 8, wo bei einem mitt- 

3 4 o 

leren Unterdruck von 5*10 bis 5-10 Pa und etwa 330 C 

eine GasQlf raktion 9 abdestilliert wird. Die fur diese 

Destination erforderliche Temperatur wird vorteilhaft 

durch Kiihlen nach der Alkalibehandlung und ErwSrmen im 

Umlaufverdampf er 8 eingestellt . Ein zum Kiihlen eingesetzter 

i 

Warmeaustauscher kann gleichzeitig zum VorwMrmen des Alt- 

I 

81s vor der Alkalibehandlung dienen. Eine Fraktionierko- 
lonne 10 ermSglicht das Abtrennen einer Gasolf raktion mit 
einem gewunschten Flammpunkt und mit einer gewiinschten 

Viskositat. \ 

I 

Das vom Gasol befreite Altol wird in einem Diinnschichtver- 
dampfer 11 einer Vakuumtotaldestillation unterworfen. Der 
Dlinnschichtverdampfer 11 kann statisch oder mechanisch be- 
trieben werden und ein Fallfilm- oder Steigf ilmverdampf er 
sein. Durch die Vakuumdestillation, die hier im Gegenstrom 
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bei einer Heiz temper a tur von 350 bis 380^C bei 10 bis 
.5-10^ Pa ausgefuhrt wird, wird die Altolguspension in. 
Bodenprodukt- 13 oder-jr,eerf raktion 13 und in eine dampf f ormige 
Schmierolfraktion aufgeteilt; Das Bodenprodukt 13 wird 
5 bei etwa 300°C abgezogen und kann als Teerersatz verwendet. 
.warden. ^..-^^^^ 

Die Dampf e gelangeir^om-'Brudenkopf 12 mit einer Temperatur ' 
von etwa 270^C in einen Flussigkeitsabschneider 14, wo 
10 mitgerissene TrOpfchen abgeschieden und.erneut deia'Diinn- 
schichtverdampfer 11 zugefuhrt warden* 

Bei der dargestellten AusfUhruhgsform erfolgt die Zuspei- 
^' sung der Altol suspension aus der GasSldestillation in den 
15 Fltissigkeitsabscheider 14 , von wo sie zusaminen mit der 

abgeschiedenen Fliissigkeit in den Dunnschichtverdampfer 11 
geftihrt wird. Dieses Vorgehen hat den Vorteil, dass leicht- 
fliichtige Bestandteile schon im Flussigkeitsabscheider 14 
verdampfen konnen. SelbsverstSndlich kann die AltSlsuspen- 
20 sion auch direkt in den Dunnschichtverdampfer 11 einge- 
speist werden. 

Im Flussigkeitsabscheider 14 werden die Dampf e vorzugs- 
weise einer Streich- Oder Strippdampf behandlung unterwor- 
25 fen, wodurch Farbe und Geruch der spateren Kondensate ver- 
bessert und ihr Gehalt an Phosphor vermindert wird. 

Die von flussigen Teilen bef reiten Dampfe gelangen dann 
in einen ersten Mischkondensator 15, wo sie mit iiber einen 
30 warmeaustauscher im Kreislauf gefUhrten Kondensat mit einer 
Temperatur, die etwa lO^C unterhalb des Siedepunktes der 
gewiinschten Kondensatfraktion liegt, kohdensiert und als 
erste schwere Oelfraktion 16 abgezogen werden. Bin weiterer 
anschlies sender Mischkondensator 17 wird auf die gleiche 
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Weise,' jedoch bei niedrigerer Temperatur, betrieben und 
lief ert eine zweite lelchtere Oelf raktion 18 . Inf olge der 
starken Turbulenz in den Mischkondensatoren 15 und 17 wird 
ein guter Wirkung'sgrad erzielt und eine an den Ktihlflachen- 
anderer Kondensatoren beobachtete Entmischung und Ablage- - 
rung vermieden. Die den zweiten Kondensator 17 verlassen- >^ 
den Dampfe haben noch eine Temperatur von etwa 200^C und 
enthaiten geringe Mengen leichtf liichtiger Substanzen, die 
in einer Kuhlfalle 19 aufgefangen werden, so dass keine 
Verunreinigungen zur Vakuumpumpe gelangen konnen, 

Durch die Verwendung eines zweistufigen Mischkondensations- 
systems, dessen Stufen nur knapp unterhalb des Siedpunktes - 
der jeweiligen Kondensatf raktion arbeiten, kann sowohl das 
Mengenverhaitnis der beiden Oelf raktionen als auch deren 
Siedepunkt innerhalb weiterer Grenzen variiert werden, wo- 
bei diese beiden Werte praktisch unabhangig voneinander 
eingestellt werden konnen. 

Die nachfolgende Tabelle zeigt Analysenresultate von nach 
dem erfindungsgemSssen Verfahren wiederaufbereiteten Oelen. 
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Fortsetzxing der Tabelle 
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Fortsetzung dec Tabelle 
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Die einzelnen Probenummern stehen fUr: 
.0 "' Speisung 

1 GasSl, ohne Alkalibehandlung, Kaltkondensation, 
Pilotplant. 

2 GasSl, mit Alkalibehandlung, Heisskondensation, 
Pilotplant. ..'*•' 

3 Gas61, mit Alkalibehandlung, Helsskondensation, 
dampfbehandelt, Pilotplant. 

4 Leichte Oelfraktion, ohne Alkalibehandlung/ Pilot- 
plant. . : 

5 Leichte Oelfraktion, mit Alkalibehandlung, Glasver- 
dampfer. 

6 . Leichte Oelfraktion, mit Alkalibehandlung, Pilotplant. 

7 Leichte Oelfraktion, rait Alkalibehandlung, dampfbe- 
handelt, Pilotplant. 

8 Schwere Oelfraktion, ohne Alkalibehandlung, Pilotplant. 

9 , Schwere Oelfraktion, mit Alkalibehandlung, Glasver- 

dampf er • 

10 Schwere Oelfraktion, mit Alkalibehandlung, Pilotplant. 

11 Teerfraktion, mit Alkalibehandlung, Pilotplant. 

Bedeutung der Symbole in der Tabelle: 
* Viskositat bei 20^C gemessen 
— nicht bekannt 
nn nicht nachweisbar 
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Nach dem beschriebenen Verfahren und mit dcr beschriebenen 
Vorrichfcung wird unter Verwendung des kostengunstigen Be- . 
handlungsmittels NaOH mit einem Minimuin an Arbeitsschrit- 
ten, wie es aus den vorangehenden Analyseresultaten hervor- 
geht, je eine einwandfreie Fraktion Gas51 und leichte und 
sctiwere Schmierdlfraktionen erhalten. 

Die Minimalisierung der Arbeitsschritte, insbesondere der ' 
Destillationen, vermindert den Gefahr einer thermischen 
Krackung und der. dadurch bewirkten Verringerung der Aus~ 
beute, die nach dem erf indungsgemassen Verfahren minde- 
stens 90 % des destillierbaren Anteils des Altols betragt 
und erhoht somit die Wirtschaf tlichkeit. 
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